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Abstract of EP0672731 

Silanised, pyrogenically-produced silica is new. Also claimed is prodn. of the silica where silanisation is 
effected by intensive mixing of pyrogenically-produced silica while spraying (opt. first with ester) with an 
alkoxy silane of formula (R0)3 SiCu H2n+1 (R = alky! and n = 10-18); followed by post mixing for 15-30 
mins. and tempering at 100-160 deg C for 1-3 hrs. 
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® Sllanlslerte KleselsSuren. 



@ Die silanisierte, pyrogen hergestellte KieselsSuren werden hergestellt, indem man pyrogen hergestellte 
KieselsSuren mit einem Organosilan aus der Gruppe (R0)3SiC„H2n+i, wobei n = 10 bis 18 und R = Alky I 
bedeuten, behandelt. 
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Die Erfindung betrifft silanisierte Kieselsauren, das Verfahren zu ihrer Herstellung sowie ihre Verwen- 
dung als Verdickungsmlttel. 

Es ist bekannt, eine silanisierte, pyrogen hergestellte KieselsSure herzusteilen, indem man die pyrogen 
hergestellte KieselsSure mit Dimethyldichlorsllan behandelt (DE-AS 1 1 63 784). 
5 Weiterhin sind pyrogen hergestellte KieselsSuren bekannt, die an der OberflSche chemisch gebundene 
-SiC8Hi7*Gruppen, Trimethylsilylgruppen oder Polydimethylsiloxangruppen tragen (Schriftenreihe Pigmente 
Nr. 11. Seite 15, Ausgabe August 1991). 

Gegenstand der Erfindung sind silanisierte, pyrogen hergestellte KieselsSuren, welche dadurch gekenn- 
zeichnet sind, daB die pyrogen hergestellten KieselsSuren mit einer Verbindung aus der Gruppe (RO)- 
10 sSiCnHgn+t, wobei n = 10 bis 18 und R = AlkyI-. wie zum Beispiel Methyl-, Ethyl- oder Shnliches 
bedeuten, behandelt sind. 

Als pyrogen hergestellte KieseisSure kann eine auf hochtemperaturhydrolytischem Wege aus SICU 
H2 und O2 hergestellte KieselsSure verwendet werden. 

Insbesondere kann eine temperaturhydrolytisch hergestellte KleselsMure eingesetzt werden, die die 
;5 folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten aufweist: 
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Derartige pyrogene KieselsSuren sind bekannt. Sie werden unter anderem beschrieben in: 
55 Winnacker-Kuchler, Chemische Technologie, Band 3 (1983), 4. Auflage. Seite 77 und 
Ullmanns Encyklopadie der technischen Chemle, 4. Auflage (1982). Band 21, Seite 462. 

Die pyrogen hergestellten Kieselsauren werden mit einer Verbindung aus der Gruppe (RO)3SiCnH2n+i. 
wobei n = 1 0 bis 1 8 und R = Alky!-, wie zuhd Betsptel Methyl-, Ethyl- oder ahnttches bedeuten, behandelt. 
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Insbesondere konnen die folgenden Verbindungen eingesetzt werden: 

Sitan I (CH30)3SiCt6H33 (Hexadecylthmethoxysilan) 
Silan II (CH30)3SiCi8H37 (Octadecyltrimethoxysilan) 

5 

Die erfindungsgemaBen KieselsSuren kSnnen hergestellt werden. indem man die pyrogen hergestellten 
Kieselsauren in einen Mischer vorlegt. unter intensivem Mischen die Kleselsauren gegebenenfalls zunachst 
mit Wasser und anschlieBend mit der Verbindung (Organosllan) aus der Gruppe (ROjsSiCnHan+i besprOht, 
15 bis 30 Minuten nachmischt und anschlieBend bei einer Temperatur von 100 bis 160 *C Uber einen 
70 Zeitraum von 1 bis 3 Stunden tempert. 

Das eingesetzte Wasser kann mit einer Saure, zum Beispiel Salzsaure, bis zu einem pH-Wert von 7 bis 
1 angesSuert sein. 

Das eingesetzte Organosilan kann in einem Ldsungsmittel, wie zum Beispiel Ethanol, geldst sein. 
Die Temperung kann in einer SchutzgasatmosphSre. wie zum Beispiel unter Stickstoff, durchgefOhrt 
75 werden. 

Die erfindungsgemaBen, mit Sllan I silanisierten, pyrogen hergestellten KieselsSuren weisen die in 
Tabelle 2 aufgefUhrten physikalisch-chemischen Kenndaten auf: 
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Die erfindungsgemSSen KieselsSuren konnen als Verdickungsmittel in FlOssigkeiten, wie wasserver- 
dUnnbare Lacke, und Harze. wie zum Beispiel Epoxyharze. eingesetzt werden. Weiterhin kdnnen die 
55 erfindungsgemSBen KieselsSiuren in Silikonkautschuk, Gummi. Kosmetikartikel. Tonerpulvern sowohl als 
Mittel zur Verbesserung der RieselfShigkeit als auch als VerstMrkerfullstoff eingesetzt werden. 
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Beispiele 

Die eingesetzten, pyrogen hergestellten KieselsSuren weisen die physlkalisch-chemlschen Kenndaten. 
die in der Tabelle 1 aufgefuhrt sind, auf. 

Als Organosilane werden die folgenden Verbindungen der allgemeinen Formel (RO)3SiCnH2n+i einge- 
setzt: 

(Silan I) (CH30)3SiCi6H33 
(Silan N) (CHsOhSiCisHa? 

Die KieselsMure wird in einem Mischer vorgelegt und unter intensivem Mischen zunSchst mit Wasser und 
anschliefiend mit Organosilan besprUht. 

Nachdem das BesprUhen beendet ist, wird noch 15 bis 30 Minuten nachgemischt und anschlieBend 1 
bis 3 Stunden bei 100 bis 160 *C getempert. Die Temperung l^ann auch unter Schutzgas, zum Beispiel 
Stfckstoff, erfolgen. 

Die einzelnen Reaktionsbedingungen konnen der Tabelle 3 entnommen werden. 
Die physikalisch-chemischen Kenndaten der erhaltenen silanisierten Kieselsauren sind in der Tabelle 3 
bis 4 aufgefOhrt. 
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An den erfindungsgemSiB hergestellten KieselsSuren wird die Verdtckungswirkung untersucht. Als 
Modellsystem wird ein Propanol/Wasser-Gemisch 1 : 1 gewShlt. 150 g AnsStze, Einwaage 7,5 g.KieselsSure 
55 (5 Gew.-%). 5 l^^inuten bei 2500 U/mIn mil Disolver dispergiert und mlt Brookfleld-Viskoslmeter RVT 
(Spindei 4) gemessen: 
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Beispiel 


System bzw. KieselsSure' 


ViskositSt 


Q 

o 


Propsnol/Wasser 1:1 


oU 


9 


Aerosil 200 


200 


10 


gemaB Beispiel 3 


400 


11 


gemaB Beispiel 4 


14000 


12 


gemSB Beispiel 5 


9800 


13 


gemSB Beispiel 6 


800 


14 


gemSB Beispiel 7 


400 



Es ist ersichtlich, daB die erfindungsgemSBen silanisierten KieselsSuren bezUglich Verdickung der 
unbehandetten AusgangskieselsMure A 200 Uberlegen sind. 

PatentansprUche 

1. Sllanisierte, pyrogen hergestellte KieselsMuren. dadurch gekennzeichnet, daB die pyrogen hergestellten 
KieselsSuren mit einer Verbindung aus der Gruppe (RO)3SiC„H2n+i, wobei n = 10 bis 18 und R = 
AlkyI bedeuten. behandelt sind. 

2. Silanisierte, pyrogen liergesteltte Kleselsauren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
pyrogen hergstellten Kleselsauren mit der Verbindung (CHsOjaSiCiGHaa (Hexadecyltrimethoxysilan) 
behandelt wurden. 

3. Sllanisierte, pyrogen hergestellte KieseisSuren gemMB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die 
pyrogen hergestellten Kleselsauren mit der Verbindung (CHaOjaSiCisHa? (Octadecyltrimethoxysilan) 
behandelt wurden. 

4. Verfahren zur Herstellung der silanisierten, pyrogen hergestellten KieselsSuren gemaB den AnsprUchen 
1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, daB man die pyrogen hergestellten KieselsMuren in einem Mischer 
vorlegt, unter intensivem Mischen die Kleselsauren, gegebenenfalls zunachst mit Wasser und anschlie- 
Bend mit der Verbindung aus der Gruppe (RO)3SiCnH2n+i besprOht, 15 bis 30 Minuten nachmischt und 
anschlieBend bei einer Temperatur von 100 bis 160 'C Ober einen Zeitraum von 1 bis 3 Stunden 
tempert. 

5. Verwendung der silanisierten, pyrogen hergestellten Kleselsauren zum Verdicken von FlUsslgkeiten. 
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